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(57) Abstract: The aim of the invention is to provide a sintering mixture that can be used as a moulding compound, does not shrink, 
or has a selectable shrinkage factor and to a method for producing a corresponding sintered oxide-ceramic body. The moulding 
compound consists of an intermetallic compound and a wax- In the method for producing an oxide -ceramic sintered body, a green 
body is produced from a moulding compound of this type, is dewaxed and is then sintered in an oxidising atmosphere to form a 
ceramic sintered body. The moulding compound is suitable for producing dentures and dental fillings. 

(57) Zusammenfassung: Der Erfindung liegt die Aufgabe zugrunde, eine schrumpffirei oder mit einem frei wahlbaren Schrumpf 
sinternde, als Formmasse einsetzbare Mischung und ein Verfahren zur Herstellung eines entsprechend sinternden osidkeramischen 
Korpers vorzuschlagen. Die Formmasse besteht aus einer intermetallischen Verbindung und einem Wachs. Bei dem Verfahren zur 
Herstellung eines oxidkeramischen Sinterkorpers wird aus einer solchen Formmasse ein Griinkorper geformt, entwachst und unter 
oxidierender Atmosphare zu einem keramischen Sinterkorper gesintert Die Formmasse eignet sich zur Herstellung von Zahnersatz 
und Zahnfullungen. 
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Fornmasse, deren Verwendung und Verfahren zur Herstellung eines 
oxidkeramischen Sinterkorpers 

Die Erfindung betrifft eine Formmasse gemaJl dem ersten Patent- 
anspruch, deren Verwendung gemafi den Anspruchen 7 und 8 und ein 
Verfahren zur Herstellung eines oxidkeramischen Sinterkorpers 
gemaft dem sechsten Patentanspruch. 

Eine Mischung und ein Verfahren zur Herstellung von schrumpf- 
freien Keramiken sind aus der DE 195 47 129 CI bekannt . Die 
hier beschriebene Mischung besteht aus einer pulverf ormigen 
Oxidkeramik, einer pulverf ormigen intermetallischen Verbindung 
und einem siliciumorganischen Polymer. Aus dieser Mischung lafit 
sich ein Grunkorper formen, der in einer oxidierenden Atmos- 
phare schrumpffrei gesintert werden kann. 

Aufgabe der Erfindung ist, die bekannte Mischung so abzuwan- 
deln, dafi sie sich besser als Formmasse, insbesondere als Nie- 
derdruck-Spritzgiefimasse, einsetzen lafit. Aulierdem soil ein 
weiteres Verfahren zur Herstellung eines schrumpf f reien Sinter- 
korpers und eine Verwendungsm6glichkeit fur die Formmasse vor- 
geschlagen werden. 

Die Aufgabe wird durch die in Anspruch 1 beschriebene Formmasse 
und das in Anspruch 6 angegebene Verfahren gelost. Die Anspru- 
che 7 und 8 betreffen die Verwendung der Formmassen. Die ubri- 
gen Anspriiche beschreiben bevorzugte Ausfiihrungsf ormen der 
Formmasse. 

Erf indungsgemafl wird das in der eingangs zitierten DE 195 47 
129 CI vorgeschlagene siliciumorganische Polymer ganz oder 
teilweise durch ein Wachs, vorzugsweise ein Paraffin, ersetzt. 
Dabei kann zwar, wie bei der bekannten Mischung, eine 
Oxidkeramik als dritte Komponente neben der intermetallischen 
Verbindung und dem Wachs vorhanden sein; oxidkeramische Sinter- 
korper lassen sich jedoch auch ausgehend von der intermetalli- 
schen Verbindung allein mit dem Wachs herstellen. 
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Die Definition von Wachsen findet sich in der Compact Disc: 
Rompp Chemie Lexikon - Version 1.0, Stuttgart/New York, Georg 
Thieme Verlag 1995. Grundsatzlich eignen sich alle unter diese 
Definition fallenden und hier aufgezahlten Wachse zur Herstel- 
lung der Formmassen; besonders geeignet sind jedoch Paraffine. 

Soil die Formmasse zu einer Oxidkeramik mit hoher Festigkeit 
gesintert werden, ist eine hohe Sinterdichte, vorzugsweise eine 
Dichte von mehr als 95 % der theoretisch erreichbaren Dichte, 
erforderlich. Hier fur mussen zwei Voraussetzungen erfullt sein: 

(i) Hoher Ftillstof f gehalt in der Formmasse. 

Dies wird erreicht durch eine Oberf lachenmodif ikation der in- 
termetallischen Phase, insbesondere durch eine Umhttllung mit 
einem Silan. 

(ii) Hohe Sinterdichte. 

Eine hohe Sinterdichte kann durch Zugabe von Sinterhilf smit- 
teln, z. B. anorganische Alkali- oder Erdalkaliverbindungen wie 
Li20 erreicht werden. 

Die Zusammensetzung der Formmasse, d. h. die Anteile an inter- 
metallischer Phase, Wachs und ggf . der Oxidkeramik werden gemafl 
der eingangs zitierten DE 195 47 129 CI so gewahlt, dali der 
Sinterschrumpf des in einer oxidierenden Atmosphare zu einer 
Oxidkeramik gesinterten Korpers entweder minimiert oder auf ei~ 
nen vorgegebenen Wert eingestellt werden kann. Somit lassen 
sich aus der Formmasse schrumpf f reie Sinterkorper oder solche 
mit einem vorgewahlten Schrumpf herstellen. 

Die Formmasse weist gegenuber der aus der eingangs zitierten DE 
195 41 129 CI den wesentlichen Vorteil auf, dafi Wachse, insbe- 
sondere Paraffine, erheblich billiger sind als siliciumorgani- 
sche Polymere. Daneben ergeben sich weitere vorteilhafte Eigen- 
schaften: 

- die Moglichkeit, auf die Oxidkeramik ganz zu verzichten, 

- eine verbesserte Handhabbarkeit, 

- eine niedrigere Verarbeitungstemperatur (von Raumtemperatur 
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bis ca. 80°C) / 

- hoher Fullgrad an intermetallischer Phase, 

- losungsmittelf rei gieft- oder spritzbar, 

- in einem Abdruckverfahren einsetzbar zur Herstellung detail- 
genauer Replikate. 

Mit der Formmasse lassen sich somit durch SpritzgieUen, insbe- 
sondere durch Niederdruck-Spritzgiefcen oder Heifigiefien, durch 
plastische Abformung oder durch Replikations-, Wachsabdruck- 
oder andere bekannte Modellierungsverf ahren Grunkorper beson- 
ders hoher Qualitat herstellen, die durch die bekannte Mischung 
und das bekannte Verf ahren nicht erhaltlich sind. 

Beim erf indungsgemaBen Verfahren wird nach der Herstellung des 
Grunkorpers etwa bei Temperaturen von 40 °C bis 200 °C das Wachs 
ausgeschmolzen, wobei das ausf liefiende flussige Wachs aufgefan- 
gen und bei Bedarf erneut eingesetzt werden kann. Durch den ho- 
hen Fiillstoffgehalt, der z. B. durch die Silanisierung der in- 
termetallischen Phase erreicht werden kann f ergibt sich eine 
besonders enge Verzahnung der Pulverpartikel miteinander, die 
bewirkt, daB der entwachste Grunkorper formgetreu erhalten 
bleibt- 

Nach dem Entwachsungsprozefi werden die Grunlinge in einer oxi- 
dierenden (sauerstof fhaltigen) Atmosphare in an sich bekannter 
Weise schrumpf f rei zu Oxidkeramik-Korpern gesintert. Die maxi- 
malen Sintertemperaturen bei der Aufheizung in der oxidierenden 
Atmosphare konnen dabei zwischen 1000°C und 1650°C liegen. 

Wegen der hohen Formtreue, die mit der Formmasse und dem Ver- 
fahren erreichbar sind, eignet sich die Formmasse insbesondere 
zum Einsatz im Dentalbereich, d. h. fur f eststehenden Zahner- 
satz und keramische Zahnfiillungen. 

Die Erfindung wird im folgenden anhand von zwei Ausfuhrungsbei- 
spielen naher erlautert. In beiden Fallen werden keramische 
Bauteile erhalten, deren Dimension sich praktisch nicht vom 
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Griinkorper unterscheidet und die somit schrumpffrei sintern. 



Beispiel 1 

75,42 g Zirconiumsilicid werden 2 Stunden lang in Ethanol at- 
tritiert. Anschlieftend werden 74,58 g tetragonal stabilisiertes 
Zirkoniumdioxid zugefiigt und die Mischung eine weitere Stunde 
im Attritor mischgemahlen. Die Pulvermischung wird im Vakuum 
getrocknet und anschliefiend bei 120 °C 2 Stunden lang im 
Trockenschrank belassen. 

9,666 g Paraffin ung 1, 568 g PEG (2) stearylether (PEG: Polyethy- 
lenglycol) werden bei 80°C auf geschmolzen. In diese Wachsmi- 
schung werden 100 g der vorbereiteten Pulvermischung eingeriihrt 
und fOr weitere 3 Stunden bei 90°C homogenisiert . 

Die entstehende Masse laftt sich bei 120 °C leicht in Silikonfor- 
men blasenfrei abformen. Die entformten Griinlinge werden bei 
500 °C riBfrei entbindert und die so entstandenen Braunlinge bei 
1550 °C zum fertigen Bauteil dichtgesintert . 

Beispiel 2 

Die wie in Beispiel 1 vorbereitete Pulvermischung wird vor der 
Verarbeitung zur Heiiigiefimasse vorbehandelt . 

Dazu werden 285 ml Ethanol mit 15 ml entionisiertem Wasser und 
3 ml Essigsaure versetzt und geruhrt. AnschlieBend werden 5,59 
g n-Octyltriethoxysilan zugegeben. In die klare Losung werden 
100 g der wie in Beispiel 1 vorbereiteten Pulvermischung einge- 
riihrt und 30 Minuten in Suspension gehalten. Anschlieftend wird 
das Pulver wiederum im Vakuum getrocknet und bei 120 °C fur 2 
Stunden im Trockenschrank belassen. Es folgt die Weiterverar- 
beitung zur heiBgiefcf ahigen Formmasse wie in Beispiel 1 be- 
schrieben. 
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1. Formmasse bestehend aus 

a) einer intermetallischen Verbindung und 

b) einem Wachs. 

2. Formmasse nach Anspruch 1 mit einer Oxidkeramik als zusatz- 
licher Komponente. 

3. Formmasse nach Anspruch 1 oder 2 mit einem Zusatz von Li 2 0 
als Sinterhilfe. 

4. Formmasse nach Anspruch 1, 2 oder 3, bei der die interme- 
tallische Verbindung oberf lachlich mit einem Silan uberzo- 
gen ist. 

5. Formmasse nach einem der Anspruche 1 bis 4 mit Paraffin als 
Wachs . 

6. Verfahren zur Herstellung eines oxidkeramischen Sinterkor- 
pers, bei dem 

a) eine homogene Mischung aus einer pulverformigen in- 
termetallischen Verbindung und einem Wachs herge- 
stellt, 

b) aus der homogenen Mischung ein Griinkorper geformt, 

c) der Griinkorper entwachst und 

d) unter einer oxidierenden Atmosphare zu einem kerami- 
schen Sinterkorper gesintert vird. 

7. Verwendung der Formmasse gemafi einem der Anspruche 1 bis 4 
zur Herstellung eines Zahnersatzes • 

8. Verwendung der Formmasse gemaJJ einem der Anspruche 1 bis 4 
zur Herstellung einer Zahnfiillung. 
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